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(1) 



X Y*Rest einer BBrbltuiwut* odar ciiwfi BBTbitUTsaurederf- 

A IS^rl^lchen Gtoder einas B««oK 1^- Napbttelln-, 
2^^>iaphtfiatiiv. DHhlan-. PyrWIn- odar Pyiarin-H.naea 
bwejchnan, wobal die Benamiteh Rlnoe sabstituleii 

in M»«BTlHar AufccWammung, die Im wBsemlichen f r« von 

chenBfctfven VertHndung. erw^ml und man dapach das PI9- 
mem isoiiert. 
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Verf ahren zur Konditionierung von organischen Pigmenteii 
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Die Erfindtmg betrif ft ein Verf ahren zur 
organlscher Pigmente zur Erzielung verbesserter 
logiBcher xmd. f arberischer EigenschafteJX. 



Das neue Verf ahren ist dadurch gekennzeichnet, dafi man 
5 eon Bohpigment der Formal 




(I) 



H 



in der 

X, Y Reste einer Barbituxs^ur-e oder eines Barbitur- 
saurederi-vatB und 



10 A 



die xeBtlichen Glieder eines 
lln-# 2,3^Waphthalin-r Di1:h 
pyrazi-n-RingeSr wobei die 
lert. se±n konnen^ 



Benzol- r 1 ,2-Maphtiia- 
Pyrldin- Oder 

Ringe subs-tilra- 



be^eicbnen An wafiriger Auischiajmaung, die iJa wesent- 
15 lichen frel von organischen Losungsitiitteln ist. 



HC 39 -AuBland 




2006/JAN/25/WED 01:32 PM IP LEGAL - CLARIANT 



FAX No. 704 331 7707 



P. 008 



•* 



0038548 



- 2 - 



-9 



• -4' 



10 



!Le Teinperatut von etwa llO'C bis etwa 175 C, ge 

aebanenfalls xn GegeiiwAx*- 

Lbindung. erwarxnt mxd .an danach das Px^ni. 

Halogen, Ci-^io •«-^Jf'^' , > ^ « -e -Alkoxv imd/oder 
kyi)-carboiylaB>ino, Ben^oylamlno, *=n-^4^''J:^-^!Z 

sind Halogenr PbB»yl c^-C^-AJJcoacy. 



r.- ««bit«rsa«reaeirivate X.und/oder r sind z.B. W-( 

Die Barbituxsaurea .^jwD-baxbituxsaure, 

e »-Alkyl)- Oder N/N'-iDi-Cj-Cit) ^^-^ ' „ 

,B «-Btby.ba.bi.u.sM^^. K,..~Bletbyl- 

TaSlSSL. Oder «,«-.ip.«.Vlbarb..u3cs.u.e, .-^o- . 
baxbito^rsanre «nd i-Ininotoarbitna^saure. 



Voriugsweise warden naeli dem 
KoHpigmeate der Formal 



erf indtrngsgeinaflfin Verf ahren 



20 




(H) 



in der 



HC 39 
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fur Wasserstoff , c,-C^-Alkyl, Phenyl, Brora, Chlor 
(C^— Cjj*'Alkyl)-carJ3onylamlno/ Ben^oylamino # Phenoa^y 
Oder C^-C^-Alkoxy B-teht, imcl 



'i.i 



I' • 

•lib 



10 



n Or ^ Oder 2 iet und 

Wasserstoff* Cj^-C^-Alkyl oder- Phenyl bezeichnet, 
kondensxert^ 

Voraiagsweise set.zli man Bohplgznente lait einex mittileren 
GroBe der Priinarteilchen nnterbalb 0,8 am oder von vor- 
zugsweiee 0#7 iim Oder daruntier w±e 0#1 }im eln. 

Die Hers-bellung der Pigmen'be, di.e als Ausgangsmalier±al 
laeim erf ijwiujigsgeiiiaBen Verfahren diejien, d.li. der RoK-- 
pigmeoite der Pormel (I) , ist l>ekannt:, s.B, atas 
1 012 406, DE-OS 2 041 999 und US-PS 4 166 179 



■:1 



- - 1 



'.lift 



Xn diesem zusammenhang sei Insbej^ondere auf 
1 012 406/ Belspiel S, DE-OS 2 041 999, Beispiele 1-^7 
15 und US-PS 4 166 179, BelspleXe 1-20 verwiesen. 

Vorzugsweise werden solche Rohpigmente der Formal (I) 
eingesetzt,^ die durch Kondensation eiJier Verbindung 
der Pormeln 



o ■ 




• H 



EC 39 



__ ^^^^ - 
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. - I- 



in denen 




in 

Oder MlJieral' 
20**C bis 



10 



etiwa 10 bis 



15 



20 



mlt Barbituxsaure oder einem Barbi 

in Gecrenv^ einer Carbon- r Sulfou- 
^Mure b^i ein«» pH-Wert von ^twa 1-6 imd b 
150"C erhaXten worde» sisA. 

etwa 30 Gewiclitsteile wasser- 

peratur betoMgt bevorzugt etwa 120 c bxs 

Als oberf Ucbenalci.lve. verbindungen ^etzt max. i« das er- 
findungsgemafie verfanren aivali- imd 

.^Uonlerten -1^^.^-^- 



HC 39 
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I 



PAGE 1IMS0 ' RCVD AT 1/25/20(tS 1 :27:20 PM [Eastern Standard Time] * SVR:USPTO-EFXRF-6/31 ' DNiS:2738300 ' CSID:704 331 7707 ' DURATION (mm-ss): 1346 



2006/JAN/25/WED 01:32 PM IP LEGAL - CLARIANT 



FAX No. 704 331 7707 



P. on 



0038548 



I 



- 5 - 



:■! 

J. II 
-..It 

ii 

III. 
.•At 
' !l 



.''3 
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20 



Oder deren Alkylderivaten und Forjialdehyd, Alkaiisalze 
wasserlfislicher Kondensationsproaukte aus Phenolsulfon- 
saaren, FonnaldeHyd und Harnstoff , Ligninsulfonate,. Adduk- 
te von Ethylenoatid nnd/oder Propylenoxid a» Alkanole, 

5 Alkandiole, Phenole, Carbonsauren , Amine mid CarbonsEure- 
aTOide, weiterhin mlt Wasser quellbare imd ttfasserlosliche 
Polymere, z.B. Vinylpyrrolidonpolymere und CopoXymere 
wasBerlSaliclier Mo»omere z,B. H-Vioylpyxrolidon , Acryl- 
amid Oder AcxylsSure jnit wassernnl6slichen Monomeren wie 

10 Acrylnitril, Methylaciylat, Vioylacetat, ViJiylclil&rid 

Oder Styrol tjnd polyviaiylalkoliol- Anob Gemische verschie- 
dener oberf ladienaktiver Subetanzea eind elnsetabax. 

" • * * * 

Besonders bewrzugte oberflSehenafctive Verbindungen sina 
die Alkaiisalze von AJkylbenaolsttlfonsauren, Alkyl- 
1S phenoleulfonsSurea und Alkylnapbthallnsulf onsauren r die 
Alkaiisalze von Kondensatlonsprodufctan aus Phenolsul- 
fonsSuren, Formaldeliya und HaxnstofdE sowie Addukte von 
Propylenoxid nnd/oder Bthylenoxid mit Ethylengiykol, 
1 , 3-Propanaiol und BthylendlaaniJa- 

Die eingesetzte Menge der oberf iachenaktive» Verbindung 
kann innerhalb weiHer Grenzen scHwankan. Vorzugs\?eise 
verwendet iian 1-150 Gew.-%, besonders bavorzugt 5-100 
Gbw.-% bezogen auf das pigmen-tgewicht. 

Die in das erf indungsgemaBe Verfaliren eiagesetzte wafl- 
2S rige Plgnentauf schlMramung is*, im wesentlichen £rei von 

organischen l^sungsmitteln, Inebesondere frei von Ethylen- 
giykol; file kann jedooh. vecbselndB anorganische oder or- 



BC 39 
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ganischer SMuren wie allpHatische CarbonsSur en , 
sondere EssigsSure oder Juneisensaure, aromatiscbe Cax- 
bonsauren Oder aliphanischen Sulf onsSuren, ^ie 2,B, bei 
der Herstellun^ des Rohpigments als Kondensationshilf b- 
mittel cingesetzt werden, entjialten. 



Die 



Konditionierung das Pigments der ronnal 



* • * 



^1 




(rv) 



. wlrd vor 



zugsweise ia folgender Weise ausgefOliirt. 



ft * 

i 



Eifl wSBriger. treBkuchen (1 GewicHtsteil trockenes Pig- 
10 ment) , der z.B- durcli Kondensati«>n voa 1 -Amino-3-±mino- 
isoiixdolenin vm& Barbitursauf e itt Molverbaltnis 1:2 
in wa^sar in Gegenw^t von Essigsaure geinSB den Verfahren 
der DE-AS 1 012 406 oder in Gegenwart von Eisessig nach 
dea Verfahren der pE-as 2 041 «99 und WassarwSsche das 
15 Beaktiensproduktes erhalten wixd, wi3rd mit 10 bis 30 Ga- 
wichtstailen Wassar vannengt. Bas Gamisch wird vorsi^gs- 
weise unter Riihren im Autoklaven 1-1C h aiif 120'c bis 
150»C erhitzt. Die Suspension wird in ttblicher «eise z.B. 
duxch tokiihlen, Filtrieren. Wasserwascha und Trocknung; 
20 bei erhShter len^jeratttr aufgearbeitet. 



HC 39 
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Das erf indungsgemafie Konditionierungsverfahreji ejrg^bt 
£>l9ineh1:e iriit: weichein Kom, hoher Deckkr&ft vnd gutea 
Eehtheitseigenschaften, wie Wasser-r Liclil:- und l^osungs^ 
mllitelechtheit. Die I^igroente siiid temper atiurbest&nfiig 
und ±n IiacJten, Anetrichfarben und Kunststoffen leieht 
dispergierbar . - 



Die folgenden Beispiftle veranschaulichen die Brfindimg. 



•t • 



* 1 



•It: 

: 4 «• 
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10 



15 



20 



Beispiel 1 

Bin vaflriger Preflfcucben (36,7 G^w.-Teile Pigmenttrocken- 
gewicht) des Pigments hergast:ellt geiaafl t.E-AS 1 012 406 
wArd mit kaltem Wasser auf insges«at 600 Gew.-Xeile ver- 
dOnnt- Das Gemisch wirrd Im Autoklaven auf 1.45 erwannt 
u»a bei 140 bis 145-C 2 Stunden gehaaten. Die entstehende 
suspension wird auf 90 *C abgekiiblt, filteiert, der 
Pilterrfickstand mit kaltem Wase^ gewaschen und bei 
80»C getrooknet. Das erbaltene Produkt (13,6 Gew.-Teile) 
ist ain rOtXiai-gelbes Pigment von weicher Textur. 



Bin waBriger PreBkucben der 36.7 Gew.-Tfei-le 
enthait und nach der OS-PS 4 166 179, ^Beispiel 1 berge- 
stellt vurde, wird mit kaltem Wasser auf iasgesamt 
600 Gew,-Teile verdiiimt. Das Gemisch wird im einea 
-Autoklaven auf 135 bis liO^C 5 Stunden unter RObren 
erwarmt. Die eatstebende Suspension wird auf 90'»C 
abgekOblt, f iltriert und der ROckstand mit kaltem Wasser 
gewascben und bei 80*c getrocknet. Das Pxodukt <33. Gew.- 
Telle) ist bervorragend geeignet ftir Automoblllacke 
und 2ur Piiuantierung von Kunststoffen." £s bandelt sicb 
urn eiii rotlich-gelbes Pigment mit hervorragender I.icbt- 
ecbtbeit und BestSndigkeit gegenuber organiBchen Losungs- 
ittitteln. 



25 S 



Die Arbeitsweise ist die gleicbe wie in Beispiel 2 , nur 
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dafl maai das Erwannen 5 Stimden bel 125*0 vominmt 



■;!■ 



'^1 

V 



B&i spiel 4 

Ein waBriger Preflkuchen des Pigments, das gemS-fi der 
IJS-^PS 4 166 179# Beispiel 1 hergestellt wurde und 36,7 

5 Gew.-% trockenes Pigment enthalt, wird mit kaltero Wasser 
zu insgesamt 600 Gew.-Teile aufgeschwemmt. Das Gemisch 
wird 3 stutiflen auf 140*C eriiitzt. Die entstandene Sus- 
pension wird auf 90*^0 abgekOhlt, filtriert.. Aer Ruck-- 
stana jnit kaltem Wascer gewaschen nnd bei 80 getrocknet. 

-JO Man erhalt 35,9 eew.-Teile elnes arotlich-gelben Pigments, 
das brillante rarbungen ergibt* 

* « * ■ 

Beispiel 5 

Bin vaBriger PreBkuciienr der 36,7 Gew.-Teile des Pigments 
geinfiB 13S-PS 4 166 .179, Beispiel 1 etithSJ-t, wird mit 

-j5 Kasser auf insgesamt 525 Gew. -Teile verdiinnt. Das Ge- 
jniscsh wird auf 14S'*C erhitzt und bei einer .Temperatur 
von 145'c - 2*»C 16 Stundea lang gehalten. Die entstan- 
dene Suspension wird abgekiihlt, filtriert und der 
Rucketaud mit kaltejn Wasser gewaschen. Nach dem Trock- 

20 nen bei 6o'**C erhalt man 26,2 Gew, -Telle eines rbtlich- 
gelben Pigments, das ausgezelchnete Dec3ckraft und her- 
vorragende Lichtlosungsmittel- nnd Hochtemperaturecht- 
helten aufweist. 



Arheitet man nach dero Verfahren der Beispiele 1 oder 2, 
25 setzt jedoch di^ nach der DE-OS 2 041 999 Beispiele 1 
bis 7 Oder nach der US^PS. 4 166 179, Beisp^iel 2 bis 20 



HC 39 

i 



» 

I 

■ 

m 
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Rohpignente eln, so erhalt man ebenfalls 

^^'ndltl^nlerte Pigmente xoit harvorraganden Etgenschafi^en 



1. 1 «| 

r'::| 
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Patentonsprfiehe 



-: z 



10 



15 



1 , Verfahren ziir Xondi-tlonierung organiseher 

Pigmented dadurcii gekenn^eichneti^ dafi man ein 
Rohpigment der Pormel 



A 



(X) 



in der 

s&urederlvalis nndw 



it die restllchen Glieder eines Benzol-, 1/2- 

PyrldlXL- Oder Pyraziji'-Kinges bezeichnen, wobel 
die getianntien R±nge siibsiil'tuiert; seiJi koxmen^ 

in wSBriger Auf sdiisitimungt die ±m wesentlichen JErei 

von organlschea i,e5sungB3nitteln ist, wesentlichen 

• • 

in Abwesenheit von Scherkraften auf elne Teuipexa^ 
ft 

-tur von etwa nO*c bis etwa ITS'^C, gegebenenfalls 
in Aawesenhei-t einer oberf ISchenaJctiven Verbindung, 
erwarmn unci iDan danach das Pigment 



« 



20 



2. Verfahren gemSB 

dafi man Robpigmente 



KC 39 
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in der 



ffir Wasserstofr, i.^ ^4 «^ j 
amino/ Phenoxy oder C^-C^ MXoxy 



0, 1 Oder 2 1st und 

«c r r -Alkvl Oder Phenyl b 



n 
R 



3 . v«rf ahren goniaB JUxspracH 1 , 
asB man als Rohpigmen^i 




(IV) 



* * 



10 



15 



4. 



^ ' ..^^^f^r-hen 1-3# dadurch geXeim- 
VBrfabxen genSB den. ftnspriicben _ 

zeiohnet, d.^ ^ ^-^-^^ Kol^plg-ente ^-'^/^'^"^^^^ 
zeicnne ^<„Betzt, die durch Kondensatioa 

. emer Verbmdutig der Pormela 



B 

(Illb) 




I Ilia) 
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iji denen 



A die in Formel (I) angegebene Bedeutung hat und 



m 



Oder Phenyl l;>ezelcb— 



■ i 

^ • 

hi 

it' 

::;i 
nil 



Ml 



10 



15 



20 



8. 



jait BarbitursSure oder einem Barb itursSurederi vat in 
Wasser in Gegenwart einer Carbon-, Sulfon- Oder 
MineraXsMure bei einem pH-Wert von etwa 1-6 U3Xd bei 
20 ''c - 150 "C erhalten worden sind. 

Verfahren gexnaB den Anspriichen 1-4, dadnrch gekenxi- 
zeichnet, dafi das eingesetzte Rohpigaent eine 
mittlere OJeilcheiigrSBe der Priiciarpartikel imtex 0,8 
|iia aufwei^t- 

Verfabren gemSa den Anspriichen 1-5, dadurch gekenn- 
zeichnetr daB die Konditionierungszeit etwa 1-16 b 
betragt - 

Verfabren gemSB den Ansprticben 1-6, dadurch geJcann- 
zeiclmetr dafi man au£ etwa 120-150*C erwaimt. 

verf ahren geinEB den Ansprucben 1-7 , dadmrcb gekenn-- 
sseicbnet, daB die waflrige Auf schlaxmnung pro Ge- 
wicbtsteil Pigment etwa 10-30 Gewichtsteile Wasser 
en thai t. 
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i, 1 dadurch gekenn2eich»et, dafl man 
HUhreix koixcLltionier-t. 
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@ Verfahren zur KondttfonicrunB von orgBTtischvn Plamenten: 

@ Vfcffahmn zur Konditionlerung organischBr Pigmente, . 
dadunih gekennte'ichnet. dsB man ein Hohp'igment dar 
Formel 



-a 



(1) 



CO 

< 

00 

in 

00 
to 
o 



UJ 



in der 

X V Reste elner B8rt>inirs8ure odar einss Barbtturseure- 
derrvete und 

A die reetllthen Glieder einee BsnKol-, 1.2- 

Nsphthann-. 2^-Naphthalltv, Ditblon.-. Pyridirv 
oder Pyrazin-fltnges borelchnen, wobei die o*- 
nantiten' Hinge substituiert seln konnen. 
In wiCriger Aufschlsmmung. dJB \xj\ wesentlichen frei von 
orgBnischcn Lftsungsmittelr ist im wesentlichen in Abwe- 
set^h^ von Schisrkrfltlen Bxsi Bine Temparattur von etvtf9 
IKTC bit etwfi 175'-^« geeebenenfalls in Anwesaih^t einar 
oberflachmakiiven VertMndunQ. eivr^rml und man danaeh 
das Pigment isoiiarL 
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